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El invento se refiere a un procedimiento con su

correspondiente dispositivo, para la catdlisis de reaccio

; ’ . . i
;nes gquimicas, como se emplean por ejemplo en el alto re-g

;finamiento de tejidos conteniendo celulosa., Aqui se lo-~

{gra entre otras cosas mejoras del comportamiento ante
1
‘las arrugas, por reacciones de la celulosa con medlos ..
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acidos gaseosos. En los procedimientos que se han llega
do a conocer hasta ahora que emplean catalizadores deci
dos gaseosos, se produce la concentracidn necesaria de
gas fcido, en el espacio de tratamiento, por medio de
evaporacidn de una solucidn acuosa del agua 0 megclando
el gas puro del catalizador con un gas inerte que cau-
se la dilucion . deseada.

Los procedimientos que se han llegado a cong
cer hasta shors para ls compenetracidn de celulosa me-
diante la catalisis de fases de gas, se puedeﬁ subdivg
dir en procesos en los cuales, por una parte, se propor
ciona en ung primers etapa el catalizador gaseoso y en
une segunda etapa se termins la reeccion fuera del es-
racio de gas, mientras que por otra parte, se conocen
procedimientos tembién en los que la reaccidn transcu~
rre en el espacio de gas hasta su terminacidn. Asi se
trebaja por ejemplo segin la patente suiza 407.940 de
tal forma que el tejido impregnado con compenetrador -
pasa a través del espacio conteniendo el gas acido, se
carga en é1 con la cantidad necesaria de catalizador y
se termine la reaccidn fuera del espacio de gas median
te permanencia. Por otre parte describe la Patente nor
teamericane 2.235.141 una forma de proceder de una eta
pa, en la que la compenetracién se efectlia por perma-
nencis mas larga del producto en presencia del catalizg
dor dcido en el espacio de gas. El tiempo necesario pa—
ra proporcionar el catelizador deido se denominars a -

continuecidn con " tiempo de contacto", el tiempo necg

| sario pare terminar la reaccién con " tiempo de perme- _
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& un gas inerte no satisface desde el punto de vista

nencia", E1 tiempo completo de reaccidn se compone péf'
tanto del tiempo de contacto y del tiempo de permanen=-
cia., En el tipo - de procedimiento de dos etapas citado
en primer lugar, no son idénticos el tiempo de contacto
y el tiempo de reaccidn, pero si en el método dejuqé.qu
|

Sin embargo aparte del tiempo de contactc, =
influencian una serie de otros factores, la cantidad -
de catalizador acogida por el tejido, Esto vale especiel
mente para la velocidad del producto, pars el conﬁeﬁi—
do de agua del tejido que entra en el espacio de cohﬁgg
to y pere la concentracion, asi como la temperstura del
gas écido.

Los procedimientos que se han llegado a couvg
cer hasta ahora para la compenetracion catalizada en la
fase de gas de la celulosa, presentan todos la desventa
ja de que la cantidad proporcionada de catalizador aci-
do durante el tiempo de contacto estd sometida a consi
derables oscilaciones de concentracion. Bajo condicioneq
en lo demes constantes respecto a velocidad del produc-
to, contenido de agua y temperatura hay que hacer res-
ponsable de estas inseguridades especialmente s la par
te de volumen oscilante del gas dcido en el espacio de
contacto. Estas oscilaciones de concentracion indesea~
bles, son causadas, en el método de evaporacion del gas
acido de por si sencillo tecnicamente, porque con la -
evaporacidn va combinada una permanente alterscidn de
concentracién en el 1{quido y la fase de gas. Pero tan

bién la otra posibilided, la adicion de gas decido puro
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- préctico, ya que una dosificacion exacte de gas es PO-

sible solo con aparatos caros y muchos gastos, Ig vigi
lancia anelitica permanente imaginsble en ambos casos

del contenido de gas acido, en el espacio de contacto,
exige instalaciones complicadas y un cuidado corréspog
diente.,

Como consecuencis de las oscilaciones de la
concentracidn del catalizador que se presenta en el te
jido, deben exponerse un tiempe de contacto y de perma
nencia con un considerable factor de seéuridad, con lo
que se puede detener una eventual subconcentracién, pe
ro por otra parte, causa, un tiempo de contacto prolon
gado, el peligro de hiperconcentraciones de catalizudor,

y con ello dafios a la fibra. Ademés son indeseablea =
tiempos de contacto prolongedos, también por motivos -
de aprovechamiento de las maguines, pues tienen una in
fluencia negative en la economia de una instalacidn.Por
estos motivos es deseagble disponer de un procedimiento
que permite colocar la cantidad de catalizador necese~
rio para la reaccion de maners sencills en el tejido ¥
de mentenerle en estrechos limites con medios sencillos.

Se ha encontrgdo ashora que se puede lograr =
este objetivo haciendo pasar los catalizadores dcidos
mediante evaeporacidn de mezclas de azeotropas, a la fa
se de gas, dejando actuar los catalizadores durante un
breve tiempo de contacto en el tejido que presenta una
temperatura mas baja y ajustando la concentracidn de -
los catalizadores,dcidos en la fase de gas, por regula

 F . «
cion del suministro de energis a la mezcla azeotropa.

_Fl empleo de mezclas azeotropas simplifica la regulaciég
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. punto de ebullicion de la mezcle azeotropa. Se producs

- entonces en el espacio de gas una presidn parcial corres,

. complicados -~ la concentracidn de catalizador acido te

' ¢cio de contacto, en wn lugar apropiado, unas existencias

concentracion determinada de catalizadores écidos gaseo—

- ":Q;
5944160}

de la concentracidn del catalizador geseoso y con ello
decisivamente la catalisis de la reaccion que hay que
ejecutar en el tejido, ya que unicamente hay que regulan
las cantidades de energfa suministradas a la mezcla azeg)
tropa. Mientras que en los procedimientos propuesﬁoﬁ.—

haesta shora hebian sido necesarios métodos de regilacion

nia que determinarse sucesivamente y ser regulada -0 bien
en el espacio de gas o en la fase liquida-, permite. el
empleo de mezclas azeotropas segin el invento, el ajus-
te de oualquier concentracidn deseada de catalizadores
gcidos gaseosos, por medio de una sencilla regulacisn'—

de temperatura mientras que se trabaje por debajo del

pondiente a las condiciones fisicas de los catalizadores
empleados y con ello una concentracidn siempre constantel
Para la ejecucion practica del procedimiento,

se debe tener dispuesta por tanto unicamente en el espa

de mezcla gzeotropa a una temperatura determinada y te-
ner cuidado que el espacio de contacto presente tambien
la misma temperatura. Lia concentracion de catalizadores
acidos gaseosos serd por tento en condiciones constentes
siempre la misma, independiente de la cantidad del ca-—
talizedor que absorbe el tejido que pasa el espacio de
reaccién, puesto que, a una temperature determinada de
la mezcla azeotropa se ajusta en el pantano automatica-

mente una determinada presion parcial y con ello una -
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808, en el espacio de reaccidn. Esta presion parcial de% :
pende sélo de la temperatura y por tanto se puede ajus—i
tar de ls manera mas sencilla, en el nivel deseado, en |
la ejecucion practica del procedimiento.’

El procedimiento segin el invento es especial
mente veﬁtajoso para.le préotioa al trabejar con mezclas
ezeotropas en ebullicidn. Mezclas gzeotropas en ebulli-
cidn producen ung corriente de gas compuesta de los com
ponentes de las mezclas szeotropas, cuya intensidad de-
pende unicamente de la cantidad de calor suministrada
en el panteno y por tanto se puede ajustar muy facilmen
te con aparatos conocidos de regulacion de energia. El
ajuste del suministro de energia se efectua usualmente
2 bese de la concentracidn deseada de catalizador dsl
tejido. En caso dado puede ser regulada medianfe la me-
dicidn electrométrica de esta concentracidn,

Si se desea trabsjar sin pantano, entonces -
se efectia el ajuste termoestdtico del suministro de -
energfa, mediante la regulacidn de la cantidad del azeo

tropa introducido en el evagporador y trasladado sucesi-

i vamente a la fase de gas.,

En la ejecucion préctica, puede pasar froten—
do el tejido sobre una o varias ranuras, a traves de las
cuales sale la corriente de gas, y la velocidad de la
corriente de gas que pasa a travées del tejido puede ser
fijada por el diametro de estas ranuras. La secuencia
importante pare la prdctica de tal disposicidn, son, -
tiempos de contacto tan cortos como no se han lograde

hasts ahora, del orden de segundos, en ciertos casos

i incluso de fracciones de segundos. Debido a2 estos tiem
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. mente después de pasar el agregado para proporcionar el

pos de contecto, extremadamente cortos, son posibles
velocidades altas del producto y una forma compacta de
construceidn del agregado necesario para proporcionar
el catalizador decido gaseoso, Bstos agregados se pueden
emplear tembién para trabajar por debajo del punﬁb,@a
ebullicidn de la mezcla ezeotropa. Inyectando una corrien
te constante de un gas inerte se logre que el cataliza—
dor acido gaseoso, fluya con cierta velocidad, a %raves
de las ranuras sobre ol tejido, a pesar de su presién -
parcial constante situada debajo de le presion atmosfé
rica.

El momento de la separacion del catalizador -
acido del material textil, se rige por la velocidad de
la reaccidn que hay que llevar e cabo. Segin esta velo-

cidad se separa el catalizador écido, o bien inmediata~

catalizador dcido gaseoso, o después de intercalar un —
tiempo de permenencia. La separacidn se efectdia de for-
me conocida, mediante lavado con o sin empleo de agentes
neutralizantes, por medio de ventilacidn intensa, median)
te aspiracidn, ete.

En la ejecucion de reacciones quimicas en subs|
tratos conteniendo celulosa con el empleo de catalizado-
res gaseosos, ha sido frecuenteﬁente difieil hasta show-
ra, poner en mgrcha la reaccidn en el momento oportuno,
puesto que se demostxrd como imposible, suministrar den-
tro de breve tiempo, la caﬁtidgd necesaria de cataliza-
dor gaseoso al material textil, Segin el invento se aw

menta shoras considersblemente la centidad del catelizg—

dor dcido colocado por unidad de tiempo en el material
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textil, procurando una vertiente de temperatura entre
catalizador scido gaseoso y el material textil. El ma
terigl textil que pasa el espacio de gas debe tener una

tempergtura que encuentrs por lo menos, 202 C, debajo

de aquella del catalizador acido gaseoso que hay que co

locar. Mediante esta medida se consigue, en la superfi-

cie del material textil aparte de la absorcidn, al mis-

. « ! . N e '
mo tiempo una condensacion del catalizador acido, .pues— |
|
|
!

to que se enfria en el material textil mas frio, y con

" ello se logra otro acortamiento de los tiempos de con- 1
'~ tacto necesarios. Esta forma de proceder tiene por. resul
. tado la ventaja especial para la ejecucidn préctica del

E presente invento, de que con necesidad de cataligzador

; diferente condicionada por ejemplo por el diferente pe-
15 I

20

25

30

so por metro cuadrado o la anchurs diferente de tejidos,

se puede efectuar la regulacidn de la cantidad necesaria

' del catalizador con los dos parametros, velocidad del

- producto y vertiente de temperatura, entre el producto

y el espacio de gas.

Como tecnicamente, de importancia especial,
se ha demostrado el gas clorhidrico para ls catalisis
de la fase de gas. La mezcla de acido clorhidrico acuo-
g0 azeotropa, contiene aproximadamente 22 por cien en

peso de gcido clorhidrico y presente sobre todo el elcan

1 ce, desde la temperatura de ambiente hasta el punto de

ebullicion en la fase de gas, una relacidn précticamente

i constante de clorhidrico al agua. De las reacciones qui

; micas catalizadas segin el invento, son de importancia

para la técnica especialmente, las reacciones de enreda-

‘miento para mejorar la bondad de arrugado y el comporta~
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miento de no necesitar planchar deformaciones de super-

ficies textiles conteniendo celuloss. El procedimiento
se puede emplear también para fijar deformaciones en -
formaciones de superficie textiles, como efectos de ca
landro, estempedos, etc, Ademds estd apropiado pera fi-

jar pliegues, costuras asi como para la produccicn .de -

~ la bondad de arrugado en prendas de vestir acabadas, co

mo pantalones, camises y semejantes,

 En los {ltimos afios se han 1legado a conccer
procedimientos de enraedemiento en los que tienen lugar
las reacciones qu{micas bajo un pequefio hinchamientb-—
controlado de la molécula de celulosa. La catalizacion
de estos sistemés con dcido clorhidrico seco se habia
propuesto ya varias veces esta conexidn. E1l empleo de
geido clorhidrico gaseoso conteniendo vapor de agua, co
mo 8¢ origina de la mezcle eszeotropa, parece imposibi~
litar la conservacidn de grados de hinchamiento contro-
ledos y pequefios de la celulosa. Sorprendentemente se
ha enconttade shora que la celulosa de la mezcla de va-
por gcido clorhidrico ¥y agua obtenida por evaporacicn
de la mezcle azeotropa gbsorbe preferentemente la compo
nente acida. Por tanto tampoco es necesario en este res
pecto emplear gas.de acido clorhidrico seco, en lugar -
de 1la catalisis de ges dcida, cuyo empleo produce las
desventajas ya relatadas, pués el empleo de una mezcla
de vapor de acido clorhidrico ¥y ague, influencis solo -~
poco el estado de hinchamiento de la celulosa debido a
la sbsorcién preferide del geido clorhidrico.

Para el procedimiento segin el invento son -

apropiados ‘también otros gases écidoe o sus mezclas azeo
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~ pa de acido formico y ague con un contenido de acido -

| aproximadamente 25 por cien, en pesos

" etileno, 40g. de una emulsidn de polietileno comercial

_de 25 por cien en peso y 0'5g. de un medio de humedeci~ |

formico de aproximadamente T0 por cien en peso. El ine

vento se refiere tembién al emplec de azeotropas no acug

808, como por ejemplo, la mezcla azeotropa de dioxano

y decido formico, con un contenido de dcido frmico de

Como combinaciones ouyas reascciones pueden -
ser catelizadas en la celuloss segin el presente inven-
to entre si y/ o con el substrato que contiene celulosa,
estan apropiados, bajo condiciones gcidas, productos
quimicos cagpeces de reaccién, en particular los conoéi—
dos medios de enredamiento para celulosa. La colocacion
de los productos quimicos capacitados para la reaccidén
se efectia preferentemente antes del tratamiento con el
catalizador acido gaseoso, pero en caso dado puede efec
tuarse también simultaneamente con o después de la cdlo-
cacion del catalizador.

El ejemplo siguiente desecribe una posibilidad
para la ejecucidn préctica del procedimiento segin el -
invento. Como material textil se empleé un tejido de po
pelin chamuscado, desarreglado, blangueado, mercerizado
y opticamente preaclarado de 100% algoddén peinado de un

peso por metro cuadrado de 120 g. E1 tejido que contig
ne por cm. 52 hilos, de cadeneta de la numeracion de hi
lo métrica 68 y 27 hilos de trama, de la numeracion de
hilo métrica 60, se impregnd con una composicidn de apres

to que contenia por litro, 100g. urea dimetiloldihidroxij

(471
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. producto seco.

. leas de guia (b) sobre la ranura (c). La mezcla azeotrg

-

miento no ionogeno.
na prensa de 2 cilindros, hasta referido a una admisidn
de la composicicn de 65% referido el peso seco del pro-
ducto. Ahors se secd el tejido en el marco de sujecion
a 1302 ¢, hasta una humedad resto de 5%, y se enffiS'sg
bre rodillos a una temperatura de 352C., A oontindééiﬁn
paseba el producto un agregado de produccidn de ges, re
presentedo esquematicamente en la Fig. 1, a una veloci-
dad de 60 m. por minuto, lo que did un tiempo de éqntqg
to de 0'02 segundos sobre la ranurg de 20mm de aneﬁo,
ELl agregado contenia la mezcla de dcido clorhidriéo:agqg
tropa y el tejido presentabe una acogida de 0'8% de dci

do clorhidrico y 0'4% de ague, referidos al peso del -
En la fig. 1 pasa el tejido (a) entre las po-

pa de &cido clorhidrico y agua (d), se encuentra en el
recipiente, inatacable por los acidos (f), al que se su
ministre la energle necesaris sobre el regulador (h), a
través del alambre de calefaccidn (g). Le mezcla azeotrg
pa { d), se mantiene en el pynto de ebullicion( 12042
¢, & presion normal). Bl diafragms (1) impide gue lle-
guen salpicaduras al tejido (a}. E1 suministro de la mez
cla azeotropa (d) se efectia a través del conducto (e),
con mendo de nivel. Sobre el tejido (a), se encuentra
la cupula de aspiracion celentade (i), cuya pared inte-
rior se mantiene a una teﬁperatura constente de superfi
cie de 130¢2C, Los gases acidos que se encuentran sobre

el tejido son eliminados a través del digpositivo de -

aspiracion (k).
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El tejido tratado de esta manera pasa las po :

leas de gufa (b), y llega inmediatamente después e una |
méquing de lavar, de anchura, donde es lavado de Fforms
neutra. Luego se acaba de manera usual.

Se han'examinado las propiedades tecnologicas:
de muestras del tejido equipado, junto con el tejido -
listo para el apresto después de 3 lavados de cocoidn.
Se dieron los siguientes valores:

Tejido listo Tejido
pars el apresto equipado

Nots lavado desgaste .
(MONSANTO )seco de hilar debajo de 2 412

ingulo de arrugamiento

en mojado (MONSANTO)

suma de los valores de ,
urdimbre y trama (2) 190 285

" Angulo de arrugamiento

en seco (MONSANTO)
sume de los valores de
urdimbre y trama 160 248

: Solidez a la roturs

metodo grab)
kilo)en direccion de
la trama 2615 1612

Reivindicacione 8.

1.~ Procedimiento con su correspondiente dig
positivo, para el refinamiento de tejidos conteniendo
celulosa, mediante reaccion quimica, empleando cataliza
dores acidos gaseosos, caracterizado en que se traslada

el catelizador acido mediante evaporacion de mezclas -

! azeotropas, a la fase de gas, haciéndolo actuar duran

te un corto tiempo de contacto sobre el material textil,
que presenta lne temperaturs mds baje que la mezcla azeo

tropa gaseosé, y se ajusta la concentracidn del catali-
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suministro de energla a la mezcla azeotrops liguida.

344160 -

zador, acido en la fase de gas, mediante regulacidn del '

2.~ Procedimiento con su correspondiente dis-

positivo, segin la reivindicacidn 1, caracterizado por
el empleo de una mezcls azeotropa de &cido clorhiarico
v ague.

3+~ Procedimiento con su correspondiente Qis-
positivo, segin la reivindicaeidn 1, caracterizado'por
el empleo de una mezcla azeotropes de gcido formico ¥. agua.

4,- Procedimiento con su correspondiente dis- '

~ positivo, segin las reivindicaciones 1 hasta 3, caracte -

© rizedo porque la temperatura del catalizador écido.gaseg-

so se encuentra debajo del punto de ebullicidn de 1la mez
cla azeotropa.

5.~ Procedimiento con su correspondiente dis—
positivo, segin las reivindicaciones 1 hasta 4, caracte~
rizado porgue la temperatura del material textil que en—
tre en contacto con el catalizador dcido gaseoso, es por
lo menos 202 C. mas baja gue lg temperaturs del catali-
zador acido gaseoso..

6.~ Procedimiento con su correspondiente dis-

PR 4 = 2 .
_positivo, segun la reivindicacion 1, caracterizado por-

que el suministro de energia’se regule para la conservg
cidn de una temperaturs constante situeda debajo del pun
to de ebullicidén de la mezcle azeotropa.

Te= Procedimiento con su correspondiente dis-

positivo, segin la reivindicacidn 1, caracterizado por-

que la regulacion del suministro de energis se efectua,

' mediante la medicidn de la concentracion del catalizador

" écido gaseoso en el material btextil.
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8.~ Procedimiento con su correspondiente dis- -
positivo, segin la reivindicacidn 1, caracterizado por-
que el materialvtextil, en forma de via, pase sobre —-
aberturas en forma de ranura de las que sale la mezclsa
azeotropa gaseosa.

9.~ Procedimiento con su correspondiente dis-
positivo, segﬁn la reivindicacidn 1, caracterizado por-
que el tiempo de contgcto entre el material textil y el
catalizador esta por debajo de 30 segundos, preferente
mente debajo de 3 segundos.

10.~= Procedimiento con su correspondiente dis-~
positivo, segin la reivindicacidn 1, caracterizedo por-

que el catalizador geido se elimina del material textil

~ inmediatemente después de terminar el tiempo de contacto.

11.~ Procedimlento con su correspondienté dig-~

- positivo, segun la reivindicacidn 1, carscterizado por-

que el catelizador dcido se elimina después de interca-

» lar un tlempo de permanencia.

12.=~ Procedimiento con su correspondiente dis-

' positivo, segun las reivindicaciones 10 u 11, carsoteri-

» zado porque.el catalizador dcido se elimine por aspira-

o,
5 CLOILs

13~ Procedimiento con su correspondiente dig-

| positivo, segin las reivindicaciones 1 hasta 12 por el

© que, con su tratemiento, se obtienen tejidos refinados,

14.- Procedimiento con su correspondiente dis-
positivo segin las reivindicaciones 1 haste 12, caracte-
rizado por comprender un recipiente inatacable por los

gcidos y calentable con un conducto para el deido, por

» 10 menos una abertura pare la salida de la mezcla azeo-
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0 mecanografiadas por une sola care
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i tropa gaseosa y una cupula de aspiracién gobre la aber-

turs que esta dispuesta de el menerasy que el material,
en forma continua que hay que tratsr, puede ser llevado
sobre la sbertura del reoipiente de dcido.

15.~Procedimiento con su corre3pondienﬁé7dis-

. positivo, segin la reivindicacidén 14, caracterizado por-
é que la abertura para la salida del gcido gaseoso tiene

. forms de ranurss ¥

16.,~ PROCEDIMIENTO CON SU CORRESPONDIENTE DIS

i POSITIVO PARA LL REFINAMIENTO DE TEJIDOS CONTENIENDO CE
| LULOSAY, de conformidad en un %odo en lo esencisl y fi-
| nes industriales a lo descrito en la precedente memoria
f descriptivea y graficamente representads en los adjuntos

: . #
planos pars su mejor comprensions

Este memoria consta de QUINCE hojas escritas

a doble espacio.

Madridz

Por autorizd
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